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           4.ア ル ミニュ ー ムの歴延 並 び に焼 鈍
                       小  山  昌  重
                  Rolling and Annealing of Aluminium
     ・       .Masaskige Kayama
                         (旺Takagi Laboratory)
       The inner structure of metals and alloys in the pulverized or rolled
    state, especially of those, iron, nickel, copper and brass has been examined
    with X.rays in our laboratory(for血erly:The Hirata Laboratory).
       In the present work, the relationship between the reduction percentage
    and the hardness of the rolled aluminium plates as well as the variation
    of hardness with the annealing temperature, was studied. Furthermore,
    the fibre structure of several aiurninium plates and the inner structural
    changes due to the anneallng were a正so X・ray analysed.
       The specimens used in this experiment were prepared by rolling thel
    polycrystal aluminium(99.99,99.9 and 9%in purity)in various・degrees,
、, which had previously been annealed at 4500C for 4hrs. The X-ray examina・
    tiρn was carried out by the Laue method, utilizing the heterogeneous X・
    rays emitted from Cu anticathode. The results thus obtained were dis・
    cussed;
 1.緒   言
         ユ 
 先に著者等は高慶に厭延 した電解銅の焼鈍過程の内構攣化をX線 的にしらべた.ア ル ミニュ
                                                            2)
■一ムは非常 に複雑 な性質 を有 し,こ れ まで多藪の研究が行われ てv・る.例 へ ばWoodは 各種
金 属の加工時 の結 晶の細分化の限浸 を主張 し,銅 などは!0→cm位 まで細分 され るが,ア ル ミ
=z・」一一 ムは10磁cmま で しか細分 され なV・と云つ ている.又 厘延段 と硬慶の關係 については西
             ヨラ
村 ・輻井爾氏の研究が有 り,X線 撮影 を俳用 してその關係をしらべている.
 その他不純物の再結晶開始温皮に及ぼす影響に關しては顯微鏡 と硬慶よ りするH.Chossat
    4)                              5)
の研究,並 びに硬度に依 る川島 ・中村爾氏の研究などがある.更 に再結晶開始前の異常硬化に
                  5)                                           7)
關する榛葉 ・北島爾氏の研究,及 び結晶の成長過程に關する顯微鏡による橋 口氏の研究など,
その枚墨に蓬が無い。著者は今回各種純度のアルミ=ユ ームについて硬度試瞼並びにX線 的査
                               (4P
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察を行い二,三 面白い結果 を得たので,前 記諸氏の研究結果 と比較槍討 しその結果を報告する.
 2.實 験 方 法
 使用した多結晶アル ミニュームの純度は99.99%,99.9%及 び99%の3種 で,厭 延加工を探
用,加 工中の獲熱を防 ぐため緩やかに屡延を實施した.硬 度測定は ショアー硬度計を利用 し,
硬度歎は各々10回測定 しその早均値を採つた.な おX線 撮影は銅肇寸陰極 よ り放射された不均質
X線 を使用しLaue法 により,弐 料と乾板との距離は2・cmと した.
                          
 再結晶温度はX線 的に決定 し,駆 延組織は西川氏の式より導かれ る理論圖と比較 して厭延方
向に卒行な共通軸 を定めた.ま た僥鈍過程の内構攣化に使用した試料の條件を第1表 に示す.
                   Table 1
    ,認錨,p…ty(%)・ ・e-anneali・g藩 趨 。(%)。 謂濫ss(mm)
      A  99… 4・・…h・ …   i・ …
      ・ […t・i…t・I g7  ・・22
      ・ 1・ ・tt・ d・・t・1 ・・  ・…
                                
   ・ D  ditt・  ditt・   95 1 0・20
      ・ i・ ・tt・ d・tt・  97  ・・2・
      ・ 1砒t・ dltt・1 98 ・…
 3・ 實験結果及び考察
 (1)蟹 延度と硬度 純度99%及 び99.99%加 工前450。C4時 聞僥鈍せる試料を駆延せる際
                        の硬度攣化 をFig.1に 示す(加 工度
餐  伽   搬 上になる・試料の厚・が薄く硬
 妻                      度測定困難なため消略した). 圖よリ
ゼ/  99猶 。一必 押 触  明ら力劔 。禰 搬 とも大勧 理 ・・
8/9     ie""                    t 詩      
,'              ～30%附 近か ら硬度は急激に塘加,50
郵 ノ 轍   一・ %で一 は融 ・ %附近
蕊,、〆ボ        で再び上昇・以下急・激鞭 化は認めら
  !/                      れす80%或 いは80%を 過 ぎる と幾 分減 ↑
   o ノ・ao 3040 so 60タo-m'一 一   少傾向 を示 す.こ の50～60%附 近 及 び
     一→Reduction percentage                        80～85%附 近 の硬度上昇 の停止 現象 は
薩 の酎 購 の繰 蝕 ても同様獺 【向を示して略W.・ 。a課 ・る矧 蝶肛 の鵬
                   (42)
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結晶境界近 傍の攣形 はその爾側結晶の攣形が出來るだけ連績す る様 な方 向に起 る事,鄙 ちた り
攣形 以外 の攣形機構 が重要 な役割 を演す る可能性 を論v・ているが,こ れ と訳 に述べ るX線 査察
の結 巣に よ観 丁通組 織の共通軸 の攣化 よ り併せ考 えて,加 工度 と硬度が必 らす し も比例 しなV・
現象 が起 り得 ることは想像 出來 る. 、  ヤ                              櫨
も
 (2)歴 延 組 織 從來 ア、ル ミニ ェ ・一ムの駆延 組織 としては(110)一 く112>方 位,(112)一
く111>方 位 並 びに(100)一 く110 Sii方位の3種 が知'られ てい る.純 度99%加 工前4506C 4蒋 聞
焼 鈍後 それ ぞれ50,70,80,90,92及び99%墜 延 した試料 のX線 干渉圖の解析の結果 は墨延
面内 に於 て歴延 方向 にzF行 な徴結 晶の共通軸 は50%で は く112>軸 と<110>軸,'70%で は50%
よ り爾軸へ の配 列多 く,80%は 前2軸 の他 にく111>軸 の存在 も覗 われ,90～92%で はく110>
軸 とく111>軸,99%で はく111>軸 の他 にく112>軸 が僅か に存在 す る. これ等の1駆延組織の
申50,70及 び80%の も¢)をFig・.2,3及 び4に 禍げる..
 (3)軟 化 曲 線 純 度99%加 工前450。C4時 間焼鈍 観,50,70及 び80%屡 延せ る試料並 び
に純度99.99%前 者 と【〒可一虚 理 を行つた加工度80%の それ を各温 度にそれぞれ1時 闇焼鈍 した
  tt        …    /・'       時の軟 化曲線 をFig.5に 示 す(囲 中R
ド  Fig. 5   は力畷 ・示す).川 島氏等の結穀
鞭 耽欝 茨撫/ 練熊驚)徽窪二銃魏
ll蘇 槍盗 灘 蹴難 驚
 の               、渇一即か一血
/z。_塑 。、。_一 犠 暫1ヒ1匠蛮讐 葉繍錨
     一一→Annealmg亡emp. C(lhr.)
                         してV・た轄位の規則的配列化によるモ
ザイク ・ブ ガックゐ分裂のためではないか と親 敵 いる(輩結晶について).・・
 本實験では川島氏等の場合 と逆の傾向を示 し,再 結晶前の異常硬化は加工度80%の ものでは
爾純度とも見 られるが,50%の 場合は2500Cま で緩やかな上昇を示すだけで途中軟化は見 られ
す,70%で は唯緩やかに軟化するだけである.い すれにして も使用した材料が 多結晶であ り,
硬度測定の温度間融 を50。 にしたため結論を下すことは無理のように思われる.
 (4)嶢 鈍過程 に於ける内購攣化 第1表 の試料A(願 延組織は(100)一 く110>,(112)一
く111>)及 びB(墜 延組織は(112)一 く111>,(110)一 く112>)を それぞれ300。Cl時 間焼鈍せ
る時のX線 干渉圖形をFig.6及 びFig.7に 掲げる. Aは 普通の再結晶組織を示すが, Bは 丁度
軍結晶の場合の如き楕圓駄のラウヱ斑黙の配列に近い状態を示 し,而 も各めラウヱ瑚1占は完全
                    (43)
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Fig. 2                Fig. 3                Fig. 4
Fig. 6                Fig. 7                Fig. 8
Fig. 9               Fig. 10              Fig. 11
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な斑 黙で はな くて輩 結晶 を加工 した時に見 られ るア ステ リズ ムに類似 した様相 を示 す.こ れ を
Wulffの 網 を利 用 して解析 した結果で は,そ の墜延面に雫行 な面は大休(001)面 と240傾 斜 し
た(If3)面 に近 い ことが判つ た.こ の試 料Bを 一度1500Cに1時 闇焼鈍 せ る後引績 いて3000C
1分,6分,21分,41分,4000C 1時 聞 と焼 鈍 とX線 撮影 を繰返 した結渠 では,3000C 1分 で
墜延組織 の他 に新 た に ラウ ヱ斑黙が現われ,6分,21分 と進 む につれ て再結晶繊維組織へ 乏移
行 し,申 に は ラウヱ斑黙 の重 なつた歌態の もの も見 られ る.41分 で駆延組織 は完全 に消 失 し,
400。Cl時 闇 では再結 晶繊 維 組織 は尖鋭 化す ると共 に 楕 圓1伏配列の駄態 え と近 す く.こ のBの
3000C 1{V-i/:閥擁鈍 せ る状態(Fig.7)を 更に詳細 に槍討す ると共に,結 晶の成長過程 をX線 的 に追
究 す る目的か ら第1表 の試 料C.D, E, Fに ついて同一 箇所 にX線 を衝 てるた め前 以て試料
上の位 置 を定め焼鈍X線 撮 影 を交互に繰 返 した.
 試料C(塵 延組織 は(110)一 く112>,(100)一 く11G>及 び(112)一 く!1!>)は 前述 のAと 大差
な く,450。C 78時 間で再結1身吉組織 は崩解 を始 め,結 晶の威長 が見 られ る.試 料D(駆 延組織 は
Aと 同 じ)で は3000C10時 間で結 晶の成長が 明 らか に見・られ,40時 闇で は ラウ ヱ斑黙 は激減 し,
600QC 30:i寺間後 は解析 の結果大体3個 の畢結 晶 よ り政 る ことが牛[1つた・ 試料 年(鷹 矩組織 はB
と同 じ)の3000C lo分 の歌 態 をFig.8に 示 す.300℃2時 閥ではFig.9よ り判 る如 く不連
績 ラウ ヱ斑 黙の数 と大 ぎ さは増大 し,而 も楕圓状配列の ラウヱ斑黙 は同 じ位 置の儘攣動 す る.
300。C 40侍 問及 び4500C6時 闇の状 態 をそれぞれFig 10及 びFig・11に 示 す.即 ち300QC 40
時 閥では楕 圓歌 配列 の もの は300。C 10分 の時 と同一な る、も不連績 ラウヱ斑 黙 は殆ん ど見 られ
す,45GoC 6時 臨(Fig.11)で は再び300QC 2時 間(Fig.9)の 朕態 に近 す く.そ の後450。C 20
時間,40時 閥,78時 間,600。C 6.5時 闇では殆 ど攣化な く,唯 不連績 ラウヱー斑黒占が僅か に見 ら
れ るの みで,600。C30時 間で はFig.12に 示す如 く楕圓朕配 列の ラウヱ斑黒占の位置はFig・. 9と
攣 らす 而 もその斑 勲 は完全 で,解 析の結果 その墜延副に雫行 な而は(001)面 と26。傾斜 して いる.
試料F(駆 延組 織 はEと 同 じ)に 於 てはEと 現象的 には殆 ど攣 らす,唯 微 結晶がEに 比べ細か く,
300QC 50分 では完全 な ラウヱ斑 黒llとア ステ リズ ム状 の もの との重 なつた歌 態が見 られ,450QC
6博 聞で転 現す る不連 績 ラウヱ斑黙 よ りなる再結 晶繊維組織 はEよ り遙 か に明瞭であ る.
 以上 のX線 査 察 よ り,強 加 工試 料の焼 鈍過程に於 ては比較 的低温,短 時 間で方位 を同 じ くす
る完全 な結 晶 と,内 部歪 の残存せ る結晶が共存 し,引 綾 く加熱 に よ りこの 中の安 定な ものが不
安定 な結 晶 を喰 つて行 くと同時 に元の加工状 態のままの もの は再結 晶繊 維組織へ と憂化 し,こ
れ もその後 の焼 鈍 に よ り次 第に最 初の安定な結晶 に喰われ,完 全 な輩結 晶へ と近す いて行 くの
で はないか と思 われ る.な お この他純度99.9%の 試料 では前述の如 き實験 は行 わなかつ たが,
唯加工度90及 び97%の ものにつV・て,250。Cよ り500お きに各1時 闇つ つ加熱(こ の際各温
度に加熱せ る試 料 はそれぞれ別 の もの)せ る時のX線 査察の結果で は,前 の場合(99.99%)の 如
                    (45)
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き『状 態(Figの は 見 られ す 一 般 に結 晶 が 細 か く,3000Cの 時 よ り,97%の もの で は400。C,90%
の もの で は500QCの 時 の 方 が 再 結 晶 粒 子 が 微 細 で あ る と い ふ 普 通 考 え られ る の と逆 の 歌 態 に な
つ た.
 4.結   言
 本 實 験 は 多 結 晶 に つ い て 行 つ た もの で あ り,軍 結 晶 に つ い て よ り詳 し く追 究 す る 必 要 が あ ろ
う.
(な お 本 研 究 は 昭 和 二 十 五 年 皮 文 部 省 科 學 研 究 費 に 負 う研 が 多 い.ヌ 絡 始 懇 切 な る 御 指 導 を賜
つ た 柳 澤 正 昭 講 師 及 び 竃 験 を 手 傳 つ て 下 さ つ た 川 端 幸 夫 氏 に 深 謝 の 意 を 表 す).
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